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Paten tan spr uche 

1) Lackpolyisocyanate, gekennzeichnet durch einen Ge- 
halt, bezogen auf das Gewicht ohne Einbeziehung 
des Gewichts des Block ierungsmittels , 

5 a) an fre±en Isocyanatgruppen von 0 bis 8 Gew.-%, 

b) an mit an sich bekannten Blockierungsmitteln 
blockierten Isocyanatgruppen von 10 bis 28 
Gew.-% und 

c) Struktureinheiten der Formel 
10 -NH-NH-CO-O- 

von 2 bis 10 Gew.-%. 

2) Verfahren zur Herstellung von Lackpolyisocyanaten 
gemafl Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, daB man 

a) 10 bis 30 Mol-% der Isocyanatgruppen eines or- 
15 ganischen Polyisocyanats mit (i) alkoholische 

Hydroxy lgruppen und (ii) Struktureinheiten der 
Formel 

-O -CO -NH-NH -CO -O - 
und/oder der Formel 
20 H 2 N-NH-CO-0- 
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3) 



4) 



aufweisenden umsetzungsprodukten von 1 Mol Hy- 
drazin mit 1 bis 2 Mol eines cyclischen Carbo- 
nats unter Bildurig. von Urethangruppen und ge- 
gebenenfalls Gruppen der Formel 

-NH-NH-CO-0- 
zur Reaktion bringt und 

b) 50 bis 90 Mol-% der Isocyanatgruppen des Ausgangs- 
isocyanats mit an sich bekannten Blockierungs- 
mitteln blockiert, 

wobei die Umsetzung gemSB a) vor, wahrend, oder 
nach der Umsetzung b) vorgenommen wird . 

Verfahren gemafl Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, 
daB man beim Reaktionsschritt a) Umsetzungsprodukte 
von Hydrazin oder Hydrazinhydrat mit Ethylen- oder 
Propylencarbonat verwendet. 

Verfahren gemaB Anspruchen 2 und 3, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB man als organisches Polyiso- 
cyanat Polyisocyanate oder Polyisocyanatgemische 
mit einem (mittleren) NCO-Gehalt von 14 bis 50 
Gew.-%, auagewMhlt aus der Gruppe bestehend aus 
Hexamethylendiisocyanat, i-Isocyanato-3,3,5-tri- 
methyl-5-isocyanatomethyl-cyclohexan, 4,4»-Di- 
isocyahato-dicyclohexylmethan,. 2,4- und/oder 2,6- 
Diisocyanatotoluol , 2,4'- und/oder 4,4- -Diiso- 
cyanato-diphenylmethan, Urethangruppen aufweisende 
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Umsetzungsprodukte dieser Diisocyanate mit unter- 
schiissigen Mengen an aliphatischen Di- Oder Tri- 
olea des Molekulargewichtsbereichs 62-400 und den 
Isocyanat- und Isocyanuratgruppen aufweisenden 
Trimerisaten bzw. Mischtrimerisaten der genannten 
Diisocyanate, verwendet werden. 

5) Verwendung der Lackpolyisocyanate gemafl Anspruch 1 
als Isocyanat-Komponente in hitzeh&rtbaren &wei- 
komponenten-Polyurethanlacken . 
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Neui Lackpolyisocyanate, ein Verfahren zu ihrer Her- 
stellung, sowie ihre Verwendung als isocyanatkomponente 
in hltzehar tbaren zweikomponenten-Polyurethanlacken 

Die Erfindung betrifft neue, als Isocyanatkomponente 
in nitzehartbaren zweikomponenten-Polyurethanlacken 
geeignete Lackpolyisocyanate mit zumindest teilweise 
blockierten isocyanatgruppen, die auf grund eingebauter 
Stabilisatoren die Herstellung von nicht vergilbenden 
Lacken gestatten, ein Verfahren zur Herstellung der 
neuen Lackpolyisocyanate, sowie deren Verwendung als 
isocyanatkomponente in nitzehartbaren Zweikomponenten- 
Polyurethanlacken . 

Polyurethaneinbrennlacke bestehen, unabhangig davon ob 
sie als Lbsung oder pulverformig verarbeitet werden, 
im wesentlichen aus einer Hydroxylgruppen aufweisenden 
Komponente uiid einer Poly isocyanatkomponente , deren 
NCO-Gruppen vollstandig oder teilweise - diese zuletzt 
genannte Moglichkeit wird z.B, in der US-PS 4 055 550 
Oder in der DE-OS 2 842 641 besehrieben - mit einem 
Blockierungsmittel blockiert und somit an einer vor- 
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zeitigen Reaktion gehindert sind. Erst unter dem Ein- 
flufi von W§.rme (beispielsweise Erhitzen der beschichte- 
ten Substrate auf 180 °C w&hrend 30 Minuten) kommt; es 
unter Abspaltung des Blockierungsmittels zu einer, den 
5 Lack bildenden Vernetzungsreaktion. 

Die bekannten hitzeh&rtbaren Zweikomponenten-Polyurethan- 
lacke zeigen jedoch unter dem Einflufl der zum Einbrennen 
erf or der lichen hohen Tempera tur en eine mehr oder minder 
starke Tendenz zur Vergilbung. Dies ist insbesondere 

10 bei der industriellen Serienlackierung von Nachteil, 

wenn z.B. wegen technischer StBrungen entweder zu lange 
oder bei zu hohen Temperaturen eingebrannt wird. Es re- 
sultieren in einem solchen Pall verschieden gefarbte 
Teile einer Serie. Problematisch ist auch die Her- 

15 stellung eines vergilbungsf reien Klarlackes auf z.B. 
silbrigem Untergrund, weil hier durch das Fehlen des 
Pigments der stbrende Effekt besonders augenffillig wird. 

Man hat versucht, diesen Nachteil mit der Entwicklung 
besonders wSrmef arbstabiler Polyisocyanate abzuftellen. 

20 Derartige Polyisocyanate, wie sie z.B. in der El -OS 
798 sowie in der DE-OS 2 842 641 beschrieben sind, 
basieren auf trimerisiertem 1 -Isocyanato-3 , 3 , 5-tri- 
methyl-5-isocyanatomethyl-cyclohexan (Isophorondiiso- 
cyanat, abgekttrzt IPDI) . Nachteilig bei den in den 

25 genannten VorverBf f entlichungen beschriebenen Lack- 
• poly isocyana ten bzw. Lackierungsverf ahren ist vor 
allem die Beschr&nkung auf nur eines der technisch 
gut zugSnglichen Polyisocyanate, ganz abgesehen davon, 
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daB auch die Vergilbungsresistenz der mit diesem speziel- 
len Lackpolyisocyanat hergestellten Lacke, insbesondere 
Klarlacke, noch verbesserungswtirdig ist. 

Die DE-OS 1 720 711 weist zwar einen Weg, wie beliebige 
5 Polyisocyanate so modif iziert werden kSnnen, dafl sie 
die Herstellung von Lacken einer erhShten Vergilbungs- 
resistenz gestatten. Die in dieser Vorverof fentlichung 
empfohlenen, modif izierten Polyisocyanate sind jedoch 
mit erheblichen Nachteilen behaftet. So 1st das Her- 
10 stellungsverfahren der stab ills ier ten Polyisocyanate 

der genannten vorverof f entlichungen technisch auf wendig , 
da es erforderlich ist, die zur Stab ills ierung einge- 
setzte N,N-Dialkyl-hydrazinverbindung mit einem gro- 
Ben UberschuB an niedermolekularem polyisocyanat um- 
15 zusetzen und anschlieflend diesen nicht-umgesetzten Tell 
des Polyisocyanates wieder desti-llativ zu entfernen. 
AuBerdem ist die Verwendung von N,N-Dialkyl-substltuier- 
tem Hydrazin als Stabilisierungsmittel problematisch. 
Mit derartigen Polyisocyanaten hergestellte Lackfilme 
20 enthalten stats noch. basische N-Atome, die wiederum ■ 
leicht dem Angriff atmosphMrischer Sauren zuganglich 
sind und somit die Bestandigkeit des Lackes vor allem 
im Industrieklima herabsetzen. 

Es war die der vorliegenden Erf indung zugrundeliegende 
25 Aufgabe, neue Lackpolyisocyanate zur Verf ugung zu stel- 
len, die durch Modif izierung beliebiger Polyisocya- 
nate in einer einfach zu handhabenden Reaktion her- 
stellbar sind, und die ihrerseits die Herstellung 
von nicht-vergilbenden Einbrennlacken gestatten. Diese 
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Aufgabe konnte durch das nachstehend naher beschriebene 
erf indungsgem&Be Verfahren gelttst werden. 

Gegenstand der vorliegenden Erfindung sind Lackpolyiso- 
cyanate, gekennzeichnet durch einen Gehalt, bezogen 
5 auf das Gewicht ohne Einbeziehung des Gewichts des 
Blockierungsmittels , 

a) an freien Isocyanatgruppen von 0 bis 8 Gew.-%, 

b) an mit an sich bekannten Blockierungsmitteln blockier- 
ten Isocyanatgruppen von 10 bis 28 Gew.-% und 

10 c) Struktureinheiten der Formel 

-NH-NH-CO-O- 

von 2 bis 10 Gew.-%. 

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist auch ein Ver- 
fahren zur Herstellung dieser Lackpolyisocyanate, wel- 
15 ches dadurch gekennzeichnet ist, dafi man 

a) 10 bis 30 Mol-% der Isocyanatgruppen eines organischen 
Polyisocyanats mit (i) alkoholische Hydroxy lgruppen 
und (ii) Struktureinheiten der Formel 

-O-CO-NH-NH-CO-O- 

20 und/oder der Formel 

H 2 N-NH-C0-0- 
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A ufweisenden Urasetzungsprodukten von 1 Mol Hydrazin 
.uit 1 bis 2 Mol eines cyclischen Carbonats winter 
Bildung von Orethangruppen und . gegebenenf alls 
Gruppen der Formel 

5 -NH-NH-CO-O- 
zur Reaktion bringt und 

b) 50 bis 90 Mol-% der isocyanatgruppen des Ausgangsiso 
cyanats mit an sich bekannten Blockierungsmitteln 
blockiert, 

10 wobei die Umsetzung gemafl a) vor, wahrend oder nach 
der Umsetzung b) vorgenommen wird. 

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist schlieBlich 
auch die Verwendung der neuen Lackpolyisocyanate als 
isocyanatkomponente in hitzehartbaren Zweikomponenten- 
1 5 polyurethanlacken . 

Ausgangsmaterialien fttr das erf indungsgemSBe Verfahren 
sind 

a) beliebige organische Polyisocyanate , 

b) struktureinheiten der Pormeln 
20 -O-CO-NH-NH-CO-O- 
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und/oder 



H 2 N-NH-CO-0- 

aufweisende Umsetzungsprodukte von Hydrazin mit 
cyclischen Carbonaten und 

c) beliebige Blockierungsmittel ftir organische Poly- 
isocyanate . 

Beispiele geeigneter Poly isocyanate a) sind 

i) beliebige aliphatische , cycloaliphatische, arali- 
phatische oder aromatische Poly isocyanate, insbe- 
sondere Diisocyanate eines zwischen 168 und 300 
liegenden Molekulargewichts wie z.B, 2,4- und/oder 
2 , 6-Diisocyanatotoluol, 2,4'- und/oder 4,4'-Diiso- 
cyanato-diphenylmethan die methylsubstituierten 
Derivate der zuletzt genannten Diisocyanate, Hexa- 
methylendiisocyanat, Isophorondiisocyanat , m- und 
p-Xylylendiisocyanat, 4 ,4 '-Diisocyanato-dicyclo- 
hexylmethan, 1-Methyl-2,4- und/oder 1 -Methyl- 2 , 6- 
dixsocyanato-cyclohexan, sowie beliebige Gemische 
dieser einfachen Diisocyanate; 

ii) Umsetzungsprodukte der unter (i) genannten diiso- 
cyanate mit unterschiissigen Mengen an 2- un«i/oder 
3-wertigen Hydroxylverbindungen mit aliphat _sch 
gebundenen Hydroxy lgruppen des Molekulargew Lchts- 
bereichs 62-400 wie z.B, Ethylenglykol , Diethylen- 
glykol , Triethylenglykol , Propylenglykol , D Lpropy- 



Le A 20 602 



lenglykol , Tripropy lenglykol , Tetrapropylenglykol , 
Tetramethylendiol , Hexamethylendiol , 4 , 4 ' -Dihydroxy- 
dicyclohexylmethan, 1 ,4-Bis- (2-hydroxyethoxy) -benzol , 
Trimethylolpropan Oder Trishydroxyethylisocyanurat; 

iii) Biuretgruppen aufweisende Polyisocyanate, wie sie 
in an sich bekannter Weise durch teilweise Biureti- 
sierung der unter a) beispielhaft genannten Diiso- 
cyanate, insbesondere von Hexamethylendiisocyanat , 
erhalten werden; 

iv) Uretdiongruppen aufweisende polyisocyanate, wie . 
sie beispielsweise in der DE-OS 2 502 934 beschrie- 
ben sind; 

v) Isocyanuratgruppen aufweisende Polyisocyanate, wie 
sie z.B. durch an sich bekannte Trlmerisierung der 
unter i) genannten Diisocyanate zuganglich sind und 
wie sie beispielsweise in EP-OS 10589, DE-OS 2 707 
656 oder DE-OS 2 806 731 beschrieben sind, insbe- 
sondere solche isocyanuratgruppen aufweisende Poly- 
isocyanate, die durch Trimerisierung von Hexamethy- 
lendiisocyanat, 2,4- und gegebenenfalls 2,6-Diiso- 
cyanato-toluol oder Isophorondiisocyanat erhalten 
worden sind, sowie sogenannte Mischtrimerisate von 
beliebigen Mischungen der unter i) genannten Diiso- 
cyanate . 

Die fur das erf indungsgemSBe Verfahren geeigneten Poly- 
isocyanate a) y insbesondere die oben beispielhaft ge- 
nannten Ausgangspolyisocyanate, weisen einen zwischen 
10 und 50 Gew.-% liegenden NCO-Gehalt auf . Fur das. 
erfindungsgemaBe Verfahren besonders gut geeignete 
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Polyisocyanate a) sind Polyisocyanate bzw. Polyisocya- 
natgemische mit einem (mittleren) NCO-Gehalt von 10 
bis 50 Gew.-%, insbesondere 14 bis 35 Gew.-% ausge- 
wMhlt aus der Gruppe bestehend aus Hexamethylendiiso- 

5 cyanat, 1-Isocyanato-3 , 3 , 5-trimethyl-5-isocyanatomethyl- 
cyclohexan, 4 , 4 1 -Diisocyanato-dicyclohexylmethan, 2 , 4- 
und/oder 2 , 6-Diisocyanatotoluol , 2/4'- und/oder 4,4'- 
Diisocyanato-diphenylmethan, Urethangruppen aufweisende 
Umsetzungsprodukte dieser Diisocyanate mit unterschiissi- 

10 gen Mengen an aliphatischen Di- Oder Triolen des Mole- 
kulargewichtsbereichs 62-400 und den Isocyanat- und 
Isocyanuratgruppen aufweisenden Trimerisaten bzw, 
Mischtrimerisaten der genannten Diisocyanate. 

Bei den ftir das erf indungsgemafle Verfahren geeigneten 
15 Ausgangsmaterialien b) handelt es sich torn Struktur- 
einheiten der Formeln 

-O-CO-NH-NH-CO-O- 

und/oder 

H 2 N-NH-C0-0- 

20 aufweisende Umsetzungsprodukte von Hydrazin und be- 
stimmten cyclischen Carbonaten. Zur Herstellung die- 
ser Umsetzungsprodukte wird Hydrazin und vorzug:>weise 
Hydra zinhydr at eingesetzt. Reaktionspartner fur das 
Hydrazin- bzw. Hydra zinhydr at sind hierbei beliebige 

25 cyclische Alkylencarbonate mit 5- Oder 6-gliedrigen 
Ringen wie z.B. Ethylenglykol- und Propylenglykol- 
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carbonat (2-Oxo-4-methyl-1 ,3-dioxolan) , 2-Oxo-4-hy- 
droxymethyl-1 ,3-dioxolan (Umsetzungsprodukt aus 1 Mol 
Glycerin mit 1 Mol Diphenylcarbonat) sowie 1,3-Dioxa- 
non- (2) -ring-Verb indungen, wie sie z.B. durch Umsetzen 
5 von 1 ,3-Propandiol Oder Neopentylglykol mit Diphenyl- 
carbonat gebildet werden. Bevorzugt sind Ethylen- und 
Propy lenglykolcarbonat . 

Ftir die Herstellung der erf indungsgemaBen Ausgangsma- 
terialien b) wird vorzugsweise Hydra zinhydrat, gegebenen- 

10 falls in einem Losungsmittel wie z.B.- Toluol Oder Iso- 
propanol vorgelegt und bei 40 bis 100°C mit den bei- 
spielhaft genannten cyclischen Carbonaten im Molver- 
haltnis Hydrazin: Carbonat von 1:1 bis 1:2 umgesetzt. 
Nach Abdestillieren des Wassers und gegebenenf alls 

15 des Losungsmittels verbleibt ein farbloses 01, bzw. 
ein Festprodukt, das als erf indungsemaBes Ausgangs- 
material b) eingesetzt werden kann. GemaB einer beson- 
ders bevorzugten Ausf vihrungsf orm erfolgt die Herstel- 
lung der Hydrazin-Addukte b) in dem beim erf indungsge- 

20 maflen Verfahren mitzuverwendenden Blockierungsmittel 

(z.B. £-Caprolactam) als LSsungsmittel, welches selbst- 
verstandlich dann im AnschluB an die Herstellung der 
Hydrazinaddukte nicht abdestilliert wird. Vielmehr 
kann eine derartige Losung des Addukts in dem Blockie- 

25 rungsmittel direkt bei der Durchf iihrung des erfindungs- 
gemaBen Verfahrens eingesetzt werden. 

Besonders bevorzugte Hydrazinaddukte b) sind die Urn- 
setzungsprodukte von Hydra zinhydrat mit Ethylenglykol- 
oder Propylenglykolcarbonat im Molverhaltnis Hydrazin: 
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Carbonat von 1:1,1 bis 1:1,7. 

Bei den erf indungsgemaflen Hydra zinadduk ten b) handelt 
es sich um Verbindungen bzw. urn Gemische von Verbin- 
dungen der Formeln 

H 2 N-NH-CO-0-R-OH 

und/oder 

HO-R-O-CO-NH-NH-CO-O-R-OH 

wobei R ftir den beztiglich der Herstellung der Hydrazin- 
addukte indif f erenten , gegebenenf alls Alkyl- oder Hy- 
droxyl-substituierten (z.B. im Falle der Verwendung 
von cycldschen Carbonaten auf Basis von Glycerin und 
Diphenylcarbonat) Alkylenrest des cyclischen Carbonats 
stent. 

Fur das erf indungsgeihafle Verfahren geeignete Blockie- 
rungsmittel c) sind beliebige an sich bekannte Blockie- 
rungsmittel fiir organiche Polyisocyanate wie z.B. Phe- 
nol, Cj-C^-alkylsubstituierte Phenole, Hydroxycliphenyl , 
Butanon- oder Cyclohexanonoxim, N-Hydroxy-hexahydro- 
phthalimid , tert . -Butanol , Malons&urediethylestsr , 
Acetessigsaureethylester , die verschiedenen isomeren 
Triazole und insbesondere 6 -Caprolactam. 

Die Durchfuhrung des erf indungsgemaflen Verfahrens er- 
folgt im Temperaturbereich zwischen 50 und 200 °C f ins- 
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besondere zwischen 100 und 160°C. Die Reaktionspartner 
a), b) und c) kommen hierbei in solchen Mengen zum Ein- 
satz, dafl in den erf indungsgemaflen Lackpolyisocyanaten 

0 bis 8, insbesondere 0 bis 4 Gew.-% an freien 
Isocyanatgruppen , 

10 bis 28, insbesondere 12 bis 26 Gew.-% an blockierten 
isocyanatgruppen (berechnet als NCO, Molekulargewicht = 
42) und 

2 bis 10, vorzugsweise 3 bis 8 Gew.-% an Strukturein- 
heiten der Pormel 

-NH-NH-CO-O- 

aufweisen, wobei sich die Prozentangaben auf das Lack- 

polyisocyanat exklusive dem Gewicht des Blockierungs- 

mittels beziehen. Dies bedeutet, daB im allgemeinen 

pro 100 Gew.-Teilen Ausgangspolyisocyanat a) 5 bis 

25, insbesondere 6 bis 19 Gew.-Teile Hydrazinaddukt b) und 

30 bis 80, vorzugsweise 40 bis 70 Gew.-Teile Blockie- 

rungsmittel c) zum Einsatz gelangen, so daB in den 

Verfahrensprodukten 0 bis 20, vorzugsweise 0 bis 

15 Mol-% der Isocyanatgruppen des Ausgangsisocyanats 

a) in freier Form vorliegen, 50 bis 90, . vorzugsweise 

50 bis 80 Mol-% der isocyanatgruppen des Ausgangs- 

polyisocyanats a) in blockierter Form und 10 

bis 30, vorzugsweise 10 bis 20 Mol-% der Isocyanatgruppen 

des Ausgangspolyisocyanats a) in mit dem Hydrazinaddukt 

abreagierter Form, vorliegen. 
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Die Umsetzung des Ausgangspolyisocyanats a) mit dem 
Hydrazinaddukt b) und dem Blockierungsmittel c) :<ann 
nacheinander oder gleichzeitig erfolgen, wobei ira 
Falle der Ausfuhrungsf orm, bei welcher zuerst die 

5 Blockierung und im AnschluB hieran die Modif izierung 
mit dem Hydrazinaddukt b) erfolgt, selbstverstSndlich 
darauf geachtet werden mufi, daB nicht alle Isocyanat- 
gruppen des Ausgangspolyisocyanats £) nit dem Blockie- 
rungsmittel c) blockiert werden. Gem&B einer besonders 

10 bevorzugten Ausfuhrungsf orm des erf indungsgemafl»m Ver- 
fahrens erfolgt die Umsetzung des Ausgangspolyisocya- 
nats a) gleichzeitig mit dem Hydrazinaddukt b) und 
dem Blockierungsmittel c) unter Verwendung von LSsungen 
des Hydra zinaddukts im Blockierungsmittel. Besonders 

15 bevorzugt geht man hierbei so vor, daB man. das Aus- 
gangspolyisocyanat a) zunSchst mit einem Teil des 
Blockierungsmittel s teilblockiert und anschlieBend 
das teilblockierte Polyisocyanat mit einer Losung 
des Hydra zinaddukts in der Restmenge des Blockierungs- 

20 mittels umsetzt. Das erf indungsgemafle Verfahren kann 
in Substanz oder in Gegenwart geeigneter inertec L6- 
sungsmittel wie z.B. Ethylenglykolmonoethylether- 
acetat, Butylacetat, Methyl- bzw. Methylisobuty L- 
keton, oder Toluol oder Xylol durchgef iihrt werden. 

25 Die erf indungsgemafle Umsetzung wird im allgemeinen 
unter Warmezufuhr innerhalb der genannten Tempera- 
turbereiche bis zum Entstehen einer homogenen 
Schmelze oder Losung durchgef iihrt . AnschlieBend 
werden gegebenenf alls verwendete Hilf slosungs- 

30 mittel und gegebenenf alls vorliegendes uberschussiges 
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Blockierungsmittel beispielsweise destillativ entfernt. 
Falls die erfindungsgemaBen Verf ahrensprodukte in 16- 
sungsmittelhaltigen Zweikomponenten-Polyurethanlacken 
eingesetzt werden sollen, kann selbstverstandlich auch 

5 eine Entfernung des LSsungsmittels entfallen, selbst- 
verstandlich vorausgesetzt, dafi bereits bei der Her- 
stellung der erf indungsgemaBen Lackpolyisocyanate 
LSsungsmittel bzw. Ldsungsmittelgemische verwendet 
worden sind, die auch fur die erf indungsgemaBe Verwen- 

10 dung der Lackpolyisocyanate in losungsmittelhaltigen 
Lacken geeignet sind. 

Die auf diese Weise erhaltlichen erf indungsgemaBen 
Lackpolyisocyanate verleihen den mit ihnen hergestell- 
ten Lacken eine erhohte Warmef arbstabilitat, wobei 

15 als besonderer Vorteil des erfindungsgemaBen Verfahrens 
dessen einfache und wirtschaf tliche Durchfuhrbarkeit 
herausgestellt werden muB . Da die erf indungswesentli- 
chen Hydrazinaddukte b) im Sinne der Isocyanat-Addi- 
tionsreaktion vorzugsweise difunl-.tionell sind, wird 

20 die NCO-Funktionalitat des Ausgangspolyisocyanats 

durch den Einbau der Hydrazinaddukte b) im Gegensatz 
zum Verfahren der DE-OS 1 720 71 ! nicht verandert. 

Die erfindungsgemaBen Lackpolyisocyanate eignen sich 
als isocyanatkomponente von hitzehartbaren Zweikom- 
25 ponenten-Polyurethanlacken und zwar sowohl als Ver- 
netzer in Pulverlacken als auch *ls Vernetzer fur 
lOsungsmittelhaltige Einbrennlac ce . 
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Bei der erf indungsgemaBen Verwendung der erf indu ;gsge- 
maBen Lackpolyisocyanate kommen als Reaktionspar mer 
insbesondere die aus der Polyurethanchemie an si ih be- 
kannten Hydroxy lgruppen aufweisenden Reaktionspartner 

5 in Be-tracht. Es handelt sich hierbei beispielsweise um 
hydroxylgruppenhaltige Polyester bzw. Copolymerisate 
wie sie z,B. fur Pulverlacke in DE-OS 2 842 641 be- 
schrieben werden, andererseits aber auch um hydroxyl- 
gruppenhaltige Polyether bzw* Polycarbonate, wie sie 

10 z.B. fur 16sungsmittelhaltige Einbrennlacke in der 
DE-OS 2 550 156 beschrieben werden. 

Zur Herstellung der gebrauchsf ertigen Pulverlacke 
werden hydroxylgruppenhaltiges Harz und die erfin- 
dungsgeiaSflen Polyisocyanatvemetzer gemischt uric: ge- 

15 gebenenfalls mit Pigmenten, Verlaufmittel , Kata^ysa- 
toren wie z.B. Zxnnverbindungen und anderen ublichen 
Zusatzstoff en versehen und auf Extrudern bei Tempe- 
raturen zwischen 100 und 120°C in Schmelze zu einem 
homogenen Material vermischt. Die hydroxy Igrupp'in- 

20 haltigen Harze und erf indungsgemaBen Verf ahrens^ro- 
dukte gelangen hierbei in solchen Mengenverhaitnissen 
zum Einsatz, daB fur jede Hydroxylgruppe insgesamt 
0,6 bis 1,2, vorzugsweise 0,8 bis 1,0 freie oder 
blockierte NCO-Gruppen zur Verfugung stehen. 

25 Der erstarrte Feststoff wird gemahlen und durch Sie- 
ben auf die gewiinschte Korngrofle von ca. 0,1 mm ein- 
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gestellt. Die so hergestellten Pulverlacke konnen nach 
iiblichen Pulverauftragsverfahren, wie z.B. elektrosta- 
tis.hes Pulverspruhen, auf die zu iiberziehenden Form- 
teire aufgebracht werden. Die Hartung der Oberzuge 
erfolgt durch Erhitzen auf Temperaturen von 150 bis 
220 C, vorzugsweise 170 bis 190«C. Man erhait harte, 
glanzende und elastische tlberziige mit hervorragenden 
Kor -osionsschutzeigenschaften und einer verbesserten 
Wax: \&f arbstabilitat . 

0 zur Herstellung der gebrauchsf ertigen ISsungsmittelhal- 
tig.m Einbrennlacke werden die LSsungen der erfindungs- 
gemiBen Lackpolyisocyanate mit Losungen der hydroxyl- 
gru Dpenhaltigen Harze gemischt und nach Bedarf nut 
Kat.lysatoren, Pigmenten und Verlaufmitteln versehen. 

15 GeeLgnete Losungsmittel , wie z.B. Toluol, Xylol, 

But/lacetat, &GA (Ethylenglykol-monoethylether-acetat) 
Met-iylethylketon, Methylisobutylketon oder N-Methyl- 
pyirolidon sind in Mengen von 30 bis 60 Gew.-%, bezo- 
gen auf den gebrauchsf ertigen Lack, anwesend. 

Die Lacke kttnnen gespritzt oder mittels roll-coates 
a Pl liziert werden. Die beschichteten Teile kbnnen bei 
121 bis 250 "C, in Abhangigkeit vom verwendeten Blockie 
rur.gsmittel und der vorgesehenen Verweilzeit im Of en, 
elngebrannt werden. Derartige Einbrennlacke finden 
2 B in der Tubenlackierung oder beim coil-coating 
von Blechen Verwendung. Neben guter Wetterbestandig-^ 
ke<t zeigen die Lackfilme gute mechanische Eigenschaf- 



20 



25 



tei 
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In den nachf olgenden Beispielen beziehen sich alle 
Prozentangaben, soweit nicht anders lautend vermerkt, 
auf Gewichtsprozente. 
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Beispiel 1 

in diesem Beispiel wird die Herstellung eines erfindungs- 
gemiBen Lackpolyisocyanats auf Basis eines Diethylen- 
glykol-modifizierten Diisocyanatotoluols, dessen Weiter- 
verarbeitung zu einem Pulverlack, das Eigenschaf ts- 
niveau dieses Lackes und insbesondere seine Oberbrenn- 
festigkeit beschrieben. 

A . Herstellung des Hvd razinadduktes 

50 Gew.-Teile £ -Caprolactam werden mit 3,75 Gew.-Teilen 
Hycrazinhydrat bei 70»C aufgeschmolzen und gemischt. Zu 
dieser Schmelze gibt man 8,40 Gew.-Teile 2-Oxo-4-methyl- 
1,3-dioxolan (Propylenglykolcarbonat) und erwarmt unter 
Rtthren auf 100°C (Molverhaltnis Hydrazin:Carbonat * 
1,1,1). Nach ca. 20 Minuten Umsetzungsdauer legt man 
Wasserstrahlvakuum an und destilliert bei einer Innen- 
temperatur von 100°C etwa 1,35 Gew.-Teile Wasser ab. 
Es verbleiben 60,8 Gew.-Teile einer farblosen Schmelze • 
des Hydrazinadduktes in £ -Caprolactam. 

B. Herstellung des Lack polvisocvanats 

In einem Technikumskessel mit Bodenablaflventil werden 
174 Gew.-Teile Diisocyanatotoluol (80 % 2,4-/20 % 2,6- 
isomeres) vorgelegt und mit 39,75 Gew.-Teilen Diethylen- 
glykol bei 80 bis 100°C unter Rtthren umgesetzt, bis der 
berechnete NCO-Gehalt von 24,6 % erreicht ist. An- 
schlieflend wird portionsweise eine Teilmenge an £ -Cap- 
rolactam von 71,5 Gew.-Teilen bei 120 bis 130»C einge- 
tragen. Die Blockierungsreaktion verlauft exotherm. 
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Entsprechend kundigt sich das Ende der Umsetzung durch 
fallende Temperatur an. AnschlieBend werden die unter 
.A. beschriebenen 60,8 Gew.-Teile der farblosen Schmelze 
des Hydra 2inaddukts in t -Caprolactam bei 130 bis 140 °C 
hinzugegeben . Nach beendeter Zugabe wird 20 Minuten bei 
ca. 140°C nachgeruhrt und anschlieflend die Harzschmelze 
auf Bleche gegossen. 

Bezogen auf das Gewicht des zu erhaltenen Hydrazin- 
modif izierten Lackpolyisocyanats exklusive dem Ge- 
wicht des als Blockierungsmittel verwendeten <f -Capro- 
lactams, weist das Lackpolyisocyanat von insgesamt 
20 f 6 % NCO 0,47 % frele Isocyanatgruppen, 20,13 % 
blockierte Isocyanatgruppen (berechnet als NCO) und 
2,48 % an Struktureinheiten der Pormel 

-NH-NH-CO-O- 

auf, 86 Mol-% (oder 21,16 %) der NCO-Gruppen des Aus- 
gangsisocyanates (NCO-Gehalt 24 , 6 %) wurden blockiert, 
12 Mol-% (oder 2,95 %) mit Hydrazinaddukt abreacjiert 
und 2 Mol-% (Oder 0,49 %) frei gelassen. 

C. Herstellung des Lackes 

Fur einen Pulverlack werden 46,2 Gew.-Teile eines hy- 
droxylgruppenhaltigen Polyesters auf Basis von Tereph- 
thalsaure, Neopentylglykol , Hexandiol-1 ,6 und Trime- 
thylolpropan mit der OH-Zahl 50, 13,3 Gew.-Teile des 
unter B. beschriebenen Lackpolyisocyanats, 39,9 Gew.- 
Teile eines handelsiiblichen Titanpigmentes (Rut LI) 
und 0,6 Gew.-Teile eines handelsiiblichen Verlau r - 
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mit~.els auf Acrylatbasis in einem Extruder bei 120°C 
aufcreschmolzen und homogenisiert * Die Dqsierung der 
Bine emittelkomponenten entspricht den ftquivalentgewich- 
ten Bei der diesbe2iiglichen Berechnung wurden dem Lack 
5 pol: isocyanat, bezogen auf das Gewicht inklusive dem 
Blockierungsmittel , 13 % blockierte und freie NCO- 
Gruppen zugrundegelegt . Das extrudierte Produkt wird 
gem. hlen; die Komfraktion von 0,02 bis 0,1 mm wird 
miti.els einer elektrostatischen Sprtiheinricivtung auf 
10 Priifbleche appliziert und im Einbrennofen wahrend 
15 Kinuten bei 180°C ausgehSrtet. Der Lack hat die 
folgenden mechanischen Eigenschaf ten : 

Erichsentiefung 
(DIN 53156) 

15 konischer Dornbiegetest 
(AS TM D 522-60) 

Git ;erschnitt 
(Dili 53151) 

Sch lagelastiz itat 
20 (in Anlehnung an ASTM G-14) 

Die Einbrenn- bzw. tfberbrennf estigkeit beziiglich de: 
Vergiibung sei anhand f olgender vergieichender Test 
reihe demonstriert : 



10 mm 

35 % .Dehnbarkeit 
0 

140 cm x kg 
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Die zweite Versuchsreihe gibt die deutlich niedrigeren 
Weifigradwerte eines analogen Lackes, der sich von dem 
erf indungsgemaflen nur durch Fehlen des Hydrazinaddiikt.es 
um erschiedet , wieder . 

5 Beispiel 2 

Die Herstellung eines erf indungsgemSflen Lackpolyiso- 
cyanats auf Basis von 4 ,4 '-Diisocyanato-diphenylmethan 
sowie die Vergilbungsbestandigkeit eines damit herge- 
s tell ten Pulver lackes beim Einbrennen werden beschrie- 
1 0 ben . 

A. Herstellung des Hydra zinadduktes 

5 Gew.-Teile Hydra zinhy drat werden mit ca. 10 Gew.- 
Teilen Toluol/Isopropanol (1/1) gemischt. Hierzu wer- 
den unter Ruhren bei Raumtemperatur 11,2 Gew.-Teile 

15 2-Oxo-4 -methyl- 1 ,3-dioxolan (Propylenglykolcarbonat) 
gegeben (Molverhaltnis Hydra z in sCarbonat = 1:1,1). 
Die Umsetzung verlauft exotherm, so daB die Temperatur 
der Reaktionsmischung auf ca- 80°C ansteigt. Nach ei- 
ner kurzen Nachreaktionszeit wird das Losungsmittel 

20 zusammen mit dem Hydratwasser zuerst bei Normaldruck, 
danach bei Wasserstrahlvakuum abdestilliert, wobei 
die Sumpf temperatur nicht uber 1Q0°C gesteigert wird. 
Es verbleiben* 14,4 Gew.-Teile Hydra zinaddukt in Form 
einer farblosen Schmelze, die zur Kristallisation 

25 neigt. 
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B. Herstellung des Lackpolyisocyaqat 

250 Gew.-Teile an destilliertem 4 , 4 1 -Diisocyanato- 
diphenylmethan werden, wie bereits in Beispiel 1 aus- 
gefuhrt, in einem Reaktor mit BodenablaBven-til vor- 

5 gelegt und mit 120 Gew.-Teilen £*-Caprolactam bei 110 
bis 130°C umgesetzt. Anschlie3end werden 28,8 Gew.- 
Teile der unter A* beschriebenen Schmelze eingetragen. 
Die Umsetzungstemperatur soil 150°C nicht uberschreiten. 
Nach dem Abklingen der exothermen Umsetzung wird die 

10 Restmenge von 60 Gew.-Teilen £ -Caprolactam bei ca. 
145°C eingeriihrt. 

Bezogen auf das Gewicht, exklusive dem Gewicht des 
Blockierungsmittels, weist das so erhaltene Lackpoly- 
isocyanat einen Gehalt an freien NCO-Gruppen von 0 %, 
1 5 einen Gehalt an blockierten NCO-Gruppen (berechnet als 
NCO) von 24 % und einen Gehalt an Struktureinheiten 
der Formel 

-NH-NH-CO-O- 

von 5,3 % auf. 80 Mol-% (oder 26 , 9 %) der NCO-Gruppen 
20 des Ausgangsisocyanates (NCO-Gehalt 33/6 %) werden 

blockiert und 20 Mol-% (oder 6,7 %) mit Hydra zinaddukt 
abreagiert. 

c - Herstellung des Lackes 

Zur Herstellung eines Pulverlackes werden 47/3 Gew.- 
25 Telle des in Beispiel 1 beschriebenen Hydroxyl -Poly- 
esters, 12,2 Gew.-Teile des oben beschriebenen Lack- 
polyisocyanats / 39,9 Gew.-Teile eines handelsiib Lichen 
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Titanpigmentes (Rutil) und 0,6 Gew- -Telle eines han- 
delsiiblichen Verlauf mittels auf Acrylatbasis , wie in 
Beispiel 1 beschrieben, zu einem pulverformig appli- 
zierten Lack verarbeitet. Die Dosierung der Bindemittel- 
komponenten entspricht hierbei dem Verhaltnis ihrer 
Xquivalentgewichte, wobei far das Lackpolyisocyanat , 
bezogen auf das Gewicht inklusive dem Blockierungs- 
mittel, ein NCO-Gehalt von 14,5 % zugrundegelegt wurde . 
Die mit zunehmender Temperaturbelastung abfallenden 
WeiSgradwerte gibt folgende tfbersicht wieder: 

Eirbrenn- 15* 180°C 30 1 200°C 20' 220°C 
bedingungen ^ 

WeiBgrad n. 

A. Berger 1) 80,0 66,3 56,9 

(Reflekto- ^ „ rt ^ 

meterwert 2) 63,2 48,1 39,6 

n. DIN 67530) 

£ln Elrepho-Einheiten7 



Im Vergleich zu dem oben beschriebenen Lack mit dem 
erf indungsgemaBen Vernetzer wurde ein analoger Lack 
mit einem Vernetzer ohne diesen geringen Anteil an 
Hydrazinaddukt hergestellt. Die starkere Vergilbung 
dieses Lackes zeigt sich in den niedrigeren Weifl- 
gradwerten der 2. Reihe gegenuber denen des mit Hy- 
drazinaddukt stabilisierten Lackes der ersten Reihe, 
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Beispiel 3 

Die Hersellung eines erf indungsgemaflen Lackpoly iso- 
cyanats auf Basis von 4 , 4 1 -Diisocyanato-dicyclohexyl- 
methan sowie die Vergilbungsbestandigkeit eines da- 
mi t hergestellten Pulverlackes werden beschrieben. 

A. Herstellung des Hydrazinadduktes 

57 Gew.-Teile £ -Caprolactam, 7,5 Gew.-Teile Hydrazin- 
hydrat sowie 20 , 4 Gew.-Teile 2-Oxo-4 -methyl- 1 , 3-dioxo- 
lan (Propylenglykolcarbonat) werden wie in Beispiel 1 
bei 80 bis 100°C umgesetzt und entwSssert (Molverhalt- 
nis HydrazinrCarbonat = 1:1,33). Es verbleiben 82,2 
Gew.-Teile einer farblosen Schmelze. 

B. Herstellung des Lackpolyisocyanats 

131 Gew. -Telle 4,4' -Diisocyanato-dicyclohexy lmethan 
werden unter Ruhren bei ca. 110°C mit der unter A. her- 
gestellten Schmelze versetzt. Die Tempera tur soil bei 
der Umsetzung 145°C nicht uberschreiten . Nach boende- 
ter Zugabe wird bei 145 bis 150°C kurz nachgerii irt und 
auf Bleche abgelassen. 

Bezogen auf das Gewicht, exklusive dem Gewicht tes 
Blockierungsmittels, weist das so erhaltene Lac poly- 
isocyanat einen Gehalt an freien Isocyanatgrupp* -n 
von 5,3 %, einen Gehalt an blockierten Isocyanatgruppen 
(berechnet als NCO) von 13,4 % und einen Gehalt an Struk- 
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tureinheiten der Formel 

-NH-NH-CO-O- 

von 7,1 % auf. 50 Mol-% (oder 16,0 %) der NCO-Gruppen 
des Ausgangsisocyanates (NCO-Gehalt 32,0 %) werden 
5 blockiert, 30 Mol-% (oder 9,6 %) mlt Hydrazinaddukt 
abreagiert und 20 Mol-% (oder 6,4 %) frei gelassen. 

C. Her stel lung des Lackes 

Es werden 45 Gew. -Telle des in Beispiel 1 beschriebenen 
Hydroxyl-Polyesters , 14,5 Gew. -Telle des obigen Ver- 

10 netzers, 39 , 9. Gew. -Telle eines handelsub lichen Titan- 
pigmentes (Rutil) und 0,6 Gew. -Telle eines handels- 
ublichen Verlaufmittels auf Acrylatbasis gem&fi Bei- 
spiel 1 zu einem pulverformig applizierten Lack ver- 
arbeitet. Die Bindemittelkomponenten sind hierbei im 

15 Verhliltnis* ihrer fiquivalentgewichte dosiert. Bei der 
Berechnung des NCO-Vernetzungs&quivalentes wurde ein 
Gesamt-NCO-Gehalt des Lackpolyisocyanats, bezogen auf 
das Gewicht, inklusive dem Blockierungsmittel, von 
11,7 % zugrundegelegt. In der folgenden Ubersicht 

20 wird die Stabilitat dieses Lackes gegen Vergilbung 
(1. Reihe) im Vergleich zu eiriem analogen Lack aber 
ohne Einbau des betreffenden Hydrazinadduktes (2- Reihe) 
anhand der WeiBgradwerte demons triert: 
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Einbrenn- 15 1 200°C 30 1 200°C 20' 220°C 

bedingungen 



Weiflgrad n - 
A. Berger 1) 86,6 

(Reflekto- 
meterwert n. 
DIN 67530) 2) 78,4 

£±n Elrepho-Einheiten7 
Beispiel 4 

Es wird die Herstellung eines erf indungsgemaBen Lack- 
polyisocyanats auf Basis eines Isocyanuratgruppen-hal- 
5 tigen, cyclopolymerisierten Hexamethylendiisocyanates 
sowie die Vergilbungsbestandigkeit eines damit lerge- 
stellten Pulverlackes beschrieben. 



83, 1 



74,0 



30,8 



63,4 



A. Herstellung des Hydra zinadduktes 



0,5 <5ew. -Telle Hydra zinhydr at werden mit 0,98 Gew.- 
10 Teilen 2-Oxo-1 , 3-dioxolan (Ethylenglykolcarbonat ) ge- 
maB Beispiel 2 A. umgesetzt und auf gearbeitet (Mol- 
verhaltnis Hydrazin: Carbon at = 1:1,11). Es verbleiben 
1,3 Gew. -Telle eines farblosen, kristallisierenden 
Hydrazinadduktes . 

15 B. Herstellung des Lackpolyisocyanats 

19,6 Gew. -Telle trimerisiertes Hexamethylendiisocyanat 
mit einem NCO-Gehalt von 21,4 Gew.-% werden in analoger 
Weise zu den vorangegangenen Beispielen zuerst mit 7,9 
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Gew.-Te.len £ -Caprolactani und danach mit 1,7 Gew.- 
Teilen 1,4' -Bis- (2-hydroxyethoxy) -diphenylsulf on bei 
100 bis 130°C umgesetzt. (Die letztgenannte Diolkom- 
p'onente dient lediglich der Erh6hung des Schmelz- 
punktes des Vernetzers und kann bei Anwendung als 
Losung iurch £ -Caprolactani ersetzt werden.) Nach Ab- 
klingen der exothermen Reaktion werden 1,3 Gew.-Teile 
des untar A. hergestellten Hydrazinadduktes so hinzu- 
dosiert, dafl die Temperatur bei 130 bis 135°C gehal- 
ten wiri. Die ausreagierte Harzschmelze wird auf Bleche 
abgelassen und zerkleinert. 

Bezogen auf das Gewicht, exklusive dem Gewicht des ver- 
wendeten £ -Caprolactams , weist das so erhaltene Lack- 
poly iscsyanat einen Gehalt an freien NCO-Gruppen von 
0 %, eiaen Gehalt an £-Caprolactam-blockierten NCO- 
Gruppen (berechnet als NCO) von 13 % und einen Gehalt 
an Structure inheiten der Formel 

-NH-NH-CO-0- 

von 3,2 8 % auf. Von den 100 Mol-% NCO-Gruppen des Diol- 
modif i; ierten HDI-Trimerisates (berechneter NCO-Gehalt 
17,8 %) werden 77,5 Mol-% (oder 13,8 %) blockiert und 
22,5 Mcl-% (Oder 4,0 %) mit Hydra zinaddukt abreagiert. 

C. Hers tellung und Verg i lbungseigenschaf ten des Lackes 

42,0 G«w.-Teile des in den Beispielen 1 bis 3 erlauter 
ten Hy.roxy: polyesters, 17,5 Gew.-Teile des oben be- 
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schriebenen Lackpolyisocyanats (mit einem Gehalt von 9 > 
blockierten NCO-Gruppen) , 39,9 Gew.-Teile eines Titan- 
pigmentes (Rutil) und 0,6 Gew.-Teile eines Ver- 
laufmittels auf Acrylatbasis werden, wie in den Bei- 
5 spielen 1 bis 3 beschrieben, zu einem Pulverlack ver- 
arbeitet und auf folgende Weise ein- bzw. uberbrannt: 

Einbrenn- 15' 200°C 30 • 200°C 20' 220°C 

bedingungen 



WeiBgrad n. 

A. Berger 1) 83,7 78,2 74,0 



(Reflekto- 
meterwert n • 

DIN 67530) 2) 80,7 75,3 58,6 

/Elrepho-Einheiteri7 

Mit zunehmender Warmeeinwirkung tritt eine Verschlechte 
rung der WeiBgrade ein. Die 2. Versuchsreihe gibt die 
10 schneller abfallenden WeiBgrade eines anaolgen Lackes 
mit dem Unterschied wieder, daB der Vernetzer anstelle 
des Hydrazinadduktes nur eine weitere, dem Hydrazin- 
addukt aquivalente Menge £ -Capro lactam enthalt. 

Beispiel 5 

15 Es wird die Herstellung eines erf indungsgemSBen Poly- 
isocyanat-Vernetzers auf Basis von teilweise trimeri- 
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siertem Isophorondiisocyanat sowie die Vergilbungs- 
resistenz eines damit hergestellten aus LSsung appli- 
zierten Einbrennlackes beschrieben. 

A. Hvdrazinumsetzungsprodukt 

Es wird das Addukt gemafi Beispiel 2 aus 1 Mol Hydrazin 
und 1,1 Mol Propylenglykolcarbonat eingesetzt. 

B. Herstellung. des Lackpolyisocyanats 

153 Gew. -Telle eines bis zu einera NCO-Gehalt von 27,5 
Gew.-% trimerisierten Isophorondiisocyanats werden mit 
157 Gew.-Teilen Ethylenglykol-raonoethylester-acetat ge- 
mischt. Hierzu gibt man 61 Gew.-Teile Butanonoxim und 
nach Abklingen der exothermen Reaktion 21,6 Gew.-Teile 
Hydra zinumsetzungsprodukt gemafi Beispiel 2. Danach 
wird bei 100°C umgesetzt, bis kein NCO-Gehalt mehr 
nachweisbar 1st. 

Bezogen auf das Gewicht, exklusive dem Gewicht des 
Blockierungsmittels sowie des Losungsmittels , weist 
das so erhaltene Lackpolyisocyanat einen Gehalt an 
freien Isocyanatgruppen von 0 %, einen Gehalt an 
blockierten Isocyanatgruppen (berechnet als NCO) 
von 16,8 % und einen Gehalt an Struktureinheiten 
der Forme 1 

-NH-NH-C0-0- 

von 6,35 % auf. 70 Mol-% (oder 19,3 %) der NCO-Gruppen 
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des Ausgangsisocyanates (NCO-Gehalt: 27,5 %) wurden 
blockiert und 30 Mol-% (oder 3,2 £) mit Hydrazin- 
addukt abreagiert. 

C. Herstellung und Vergilbungseigenschaf ten des Lackes 

5 23 r 6 Gew. -Telle eines Hydroxylpolyesters auf Basis von 
Isophthalsaure, Phthalsaure, Hexandiol-1 , 6 und Tri- 
methylolpropan mit einer OH-Zahl 165 und einem 0H- 
Xquivalentgewicht 360 werden in 15,8 Gew.-Teilen Ethy- 
lenglykol-monoethylether-acetat gelost und mit 28,1 

10 Gew.-Teilen Titandioxydpigmentes (Rutil) sowie 0,5 
Gew.-Teilen eines handelsiiblichen Siliconols abge- 
raahlen. Zu dieser Pigment-Suspension werden 32,0 
Gew. -Telle des obigen Lackpolyisocyanats gegeben. 
Die Dosierung von OH- und NCO-Gruppen-haltigen Binde- 

15 mittelkomponenten erfolgt hierbei im Molverhaltnis 
1,15:1,0," entsprechend einer Untervernetzung , wobei 
der Vernetzer-L3sung ein Gehalt an blockierten NCO- 
Gruppen von 7,5 % zugrundeliegt . 

Die auf Prufbleche gesprtihte Lack-Komposition wird un- 
20 ter folgenden Bedingungen ein- bzw. Hberbrannt: 

Einbrenn- 30 1 150°C 15 1 200°C 15* 220°C 

bedingungen 



WeiBgrad n. 

A. Berger 1) 85,9 84,8 83,2 



(Reflekto- 
meterwert n. 

DIN 67530) 2) 83,5 81,6 79,6 
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Die 2. Versuchsreihe gibt die starkere Abnahme der 
Weiflgrade bei einem analogen, aber nicht mit Hydrazin 
addukt modif izierten Lack wieder. 
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ORIGINAL INSPECTED 



